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ABSTRACT 
 
Research on modification of Ca-Alginate microcapsules with Ethylene Diamin Tetra Acetate (EDTA) and 
Utilization in stages pre concentration column Ion Pb based method has been done. Pre concentration method Pb 
metal ions is done by using the column or Off-Line method, the water sample is inserted into the column, in the 
elution using 1.5 M HCl, then eluat were collected and measured using Atomic Absorption Spectrophotometer. The 
optimum conditions in resin manufacture Ca-Alginate-EDTA is on the composition of CaCl2 1 M Na-alginate 1%, 
and 0.75% EDTA. The optimum conditions analytical performance of this resin microcapsules with the absorption 
of Pb most best at pH 8, retention capacity of 0.6546 mg / g resin, 1.5 M HCl eluent The concentration by volume 
Pb is 8 mL and 3 mL HCl eluen volume, analytical performance of this method good enough for Pb ion analysis is 
shown of the measurement value detection limit of 0.0469 mg / L level to able replicates expressed as a percentage 
coefficient of variance for 1:20%. this method can be applied to the analysis of metal ions Fe in water samples 
from the environment to the value of recoveries of> 95%, using techniques spike indicates that the sample matrix 
derived from Karang Mumus River and Well Water does not affect the measurement results and can be used by 
analysis of Pb in the sample water at trace levels. 
Keywords: Preconcentration, Resin Ca-Alginate-EDTA, Pb, Spectrophotometer. 
 
PENDAHULUAN  
 
Alginat merupakan salah satu jenis polimer 
alami yang diperoleh dari proses ekstraksi rumput 
laut coklat [1]. Alginat dapat di bentuk menjadi gel 
dengan mengganti ion natrium dalam natrium alginat 
dengan kation divalent khususnya kalsium. Gel 
kalsium alginat ini banyak dimanfaatkan dalam 
bidang  pembuatan kapsul, butiran dan pembalut 
luka, serta dalam industri makanan sebagai pengental 
dan juga dapat dimanfaatkan sebagai bahan 
kosmetik[2]. 
EDTA adalah asam karboksilat poliamino dan 
berwarna, larut pada air. Nama resmi EDTA 
merupakan singkatan dari Ethylene diamine tetra 
acetic; nama resmi lainnya ialah Ethylene dinitrilo 
tetra acetic acid. Selain itu dikenal beberapa nama 
tak resmi, tetapi cukup sering dipakai, seperti 
misalnya Complexon, Nullapon, Sequestrenc, 
Versene untuk garam dinatrium-EDTA[3]. 
Kemampuan EDTA membentuk senyawa kompleks 
dengan logam berat telah mendorong lahirnya banyak 
penelitian seputar adsorpsi logam berat pada EDTA 
murni dan EDTA termodifikasi. EDTA bersifat 
pengkhelat yang dapat mengikat logam berat, 
sehingga dapat berfungsi sebagai adsorben terhadap 
logam berat dalam air limbah Modifikasi kimia 
EDTA menjadi bentuk gel dapat meningkatkan 
kemampuan dan kapasitas jerapnya terhadap ion 
logam berat. Hal ini disebabkan karena bentuk gel 
mempunyai volume pori yang lebih besar 
dibandingkan dengan bentuk serpihan. Agar 
penggunaan adsorben EDTA lebih efektik maka 
perlu dilakukan modifikasi EDTA dengan 
penambahan alginat untuk meningkatkan 
kemampuan dan kapasitas jerapnya terhadap ion 
logam.[4] 
Resin penukar ion dapat didefinisikan sebagai 
senyawa hidrokarbon terpolimerisasi yang 
mengandung ikatan hubung silang, serta gugusan 
fungisional yang mempunyai ion-ion yang dapat 
dipertukarkan[5]. Resin penukar kation mengandung 
gugus karboksilat, sulfonat, fenolat atau gugus lain 
dan sejumlah kation ekivalen [6]. Resin penukar 
kation merupakan resin yang mempunyai gugus 
kation dalam bentuk H+ yang dapat dipertukarkan 
dengan kation lain. 
Mikroenkapsulasi merupakan suatu teknik 
penyalutan suatu bahan yang mudah dan sederhana  
dalam menjaga keaktifan suatu bahan serta 
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mengendalikan laju pelepasan senyawa yang 
disalutnya[7]. Dimana dalam tahap ini 
mikroenkapsulasi digunakan untuk memperbaiki 
bentuk EDTA berupa serpihan menjadi butiran yang 
mempunyai bentuk dan ukuran yang seragam 
sehingga dapat digunakan sebagai resin pengisi 
kolom pada tahap prakonsentrasi ion Mn(II). Teknik 
prakonsentrasi memberikan solusi terhadap 
keterbatasan kepekaan instrument dalam penentuan 
logam berat pada konsentrasi yang sangat rendah 
sehingga tidak saja meningkatkan konsentrasi analit 
tetapi juga dapat menghilangkan efek matriks yang 
dapat mengganggu proses analisis[8]. 
 Mikroenkapsulasi adalah suatu teknik untuk 
menyalut bahan yang berukuran sangat kecil, dengan 
diameter rerata 15-20 mikron atau kurang dari 
setengah diameter rambut manusia. Bahan ini disebut 
mikrokapsul. Dalam bentuk yang sangat sederhana, 
mikrokapsul merupakan suatu daerah bola (sphere) 
yang dikelilingi oleh dinding yang homogen. Bahan 
yang disalut dalam mikrokapsul disebut inti, fase 
internal atau isi, sedangkan dindingnya disebut kulit, 
penyalut atau membran[9] 
Prakonsentrasi merupakan suatu metode yang 
dilakukan untuk menaikkan konsentrasi analit tanpa 
melalui proses penambahan standar, atau secara 
sederhana dapat disebut juga dengan proses 
pemekatan (Panggabean dkk, 2007) dalam Sari 
(2013). Tahapan prakonsentrasi merupakan tahapan 
yang tidak dapat dilepaskan dari metode[10] 
Analisis renik Timbal (Pb) merupakan salah 
satu jenis logam yang telah lama dikenal dan 
dimanfaatkan oleh manusia. Namun tingkat bahaya 
timbal akibat toksisitasnya atau yang dikenal dengan 
plumbism, telah pula diketahui sejak jaman kuno. 
Persoalan spesifik logam berat Pb di lingkungan 
terutama karena akumulasinya sampai pada rantai 
makanan dan keberadaannya di alam, serta 
meningkatnya sejumlah logam berat yang 
menyebabkan keracunan terhadap tanah, udara dan 
air meningkat. Daya racun Pb yang akut pada 
perairan alami menyebabkan kerusakan hebat pada 
ginjal, sistem reproduksi, hati dan otak serta sistem 
syaraf sentral serta dapat menyebabkan kematian. 
Logam-logam ini dalam sumber air cenderung 
terdapat dalam kadar yang sangat rendah (trace 
metals), namun dapat terakumulasi pada sedimen dan 
biota air. Oleh karena itu diperlukan adanya teknik 
tersendiri dalam penentuan konsentrasi ion-ion logam 
tersebut. [11]. 
Berdasarkan uraian di atas, perlu dilakukan 
penelitian untuk mengetahui komposisi pembuatan 
Ca-alginat-EDTA yang optimum serta optimasi 
prakonsentrasi dan kinerja analitiknya. Metode ini 
diharapkan dapat memberikan kapasitas retensi dan 
% recovery yang baik untuk ion Pb dan dapat 
memberikan manfaat untuk menanggulangi 
keterbatasan yang dimiliki oleh instrument analisis 
. 
METODOLOGI PENELITIAN 
Alat 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini 
yaitu, neraca analitik, spatula, pipet mikro, bulp, 
kertas saring, botol film, hot plate stirer, 
spektrofotometer UV-Vis, buret kolom, buret, klem, 
statif, labu ukur,beaker glass, batang pengaduk, pipet 
tetes, pipet volume, pipet gondok dan magnetik stirer. 
 Bahan 
Bahan yang digunakan adalah : Na-Alginat, 
EDTA, H2SO4, CH3COOH, H3PO4, HNO3, HCl, pH 
universal, aquades dan sampel air sungai karang 
mumus dan air sumur bor. 
Prosedur Penelitian 
Pembuatan Mikrokapsul Ca-alginat-EDTA 
50 mL larutan CaCl2 dengan variasi 
konsentrasi 0,05 M, 0,1 M dan 0,5 M kedalam 
masing-masing beaker glass 100 mL, kemudian 
ditambahkan 1 gr EDTA dan di aduk dengan 
magnetik stirrer. Ditambahkan Na-alginat 1% setetes 
demi setetes dengan buret sambil diaduk dengan 
magnetik stirrer hingga terbentuk mikrokapsul Ca-
Alginat-EDTA, diatur  laju alir pada buret serta 
kecepatan putar dari magnetik stirrer, kemudian 
butiran-butiran mikrokapsul Ca-Alginat-EDTA 
dikeringkan pada suhu ruang selama ± 24 jam. Untuk 
langkah yang sama,divariasikan berat EDTA 0,25 gr; 
0,50 gr dan 0,75 gr pada konsentrasi larutan CaCl2 
optimum. Kemudian diulangi langkah diatas dengan 
memvariasikan konsentrasi Na-alginat 0,5%; 1.5 dan 
1,5% pada konsentrasi larutan CaCl2 dan berat EDTA 
yang optimum. Selanjutnya mikrokapsul resin yang 
telah kering dapat ditentukan retensinya terhadap ion 
Pb. 
 
Optimasi Prakonsentrasi 
Pengaruh pH 
Sebanyak 0,1 gr resin Ca-alginat-EDTA 
dimasukkan kedalam botol film plastik. Kemudian 
direndam dengan 10 mL larutan asam  dengan variasi 
pH 2-8 selama ± 24 jam. Resin kemudian 
dikeringanginkan dan direndam dengan larutan Pb 2 
mg/Lselama ± 24 jam. Nilai absorbansi Pb diukur 
menggunakan alat spektrofotometer   serapan atom. 
Dari pengukuran akan didapatkan pH optimum dari 
resin Ca-alginat-EDTA dalam menyerap ion logam 
Pb. 
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Kapasitas Retensi Ca-alginat-EDTA 
Sebanyak 0,1 gr resin Ca-alginat-EDTA 
direndam dalam 10 mL larutan Pb pada pH optimum 
dengan variasi konsentrasi 0.5; 1; 2; 6; 8; 10; 12; 20; 
dan 30 mg/L selama ±24 jam, filtrat yang diperoleh 
diukur absorbansinya dengan menggunakan 
spektrofotometer serapan atom . Dari hasil 
pengukuran didapatkan kapasitas retensi resin 
terhadap ion Pb.  
 
Pembuatan Kolom 
Kolom resin dibuat dengan cara menyiapkan 
kolom berisi resinCa-alginat-EDTA sebanyak 2 
gram. Kolom disangga oleh statif yang terdapat pada 
tiang. 
 
Pengaruh Konsentrasi Asam 
10 mL larutan standar Pb 2 ppm dimasukkan 
kedalam kolom yang berisi resin Ca-alginat-EDTA. 
Ion Pb yang teretensi selanjutnya dielusi dengan 3 
mL HCl yang konsentrasinya dibuat bervariasi: 0,5; 
1; 1.5; 2 dan 2.5 M. Dilakukan penampungan eluat 
untuk masing-masing variasi 10 mL, kemudian 
masing-masing  eluat diukur absorbansi ion Pb 
menggunakan alat spektrofotometer 
Spektrofotometer Serapan Atom. Dari hasil 
pengukuran akan didapatkan konsentrasi optimum 
asam sebagai eluen. 
 
Pengaruh Volume Pb 
Variasi volume larutan standar Pb 2 mg/L 2; 4; 
6; 8 dan 10 mL. Ion Pb yang teretensi selanjutnya 
dielusi oleh HCl dengan konsentrasi optimum 
sebanyak 3 mL. Dilakukan penampungan eluat untuk 
masing-masing variasi, kemudian eluat yang 
ditampung diukur absorbansinya menggunakan alat 
spektrofotometer serapan atom. Dari hasil 
pengukuran akan didapat volume optimum Pb 
sebagai eluen. 
 
Pengaruh Volume Asam 
Ke dalam kolom yang telah berisi Ca-alginat-
EDTA dimasukkan larutan standar Pb 2 mg/L, 
dengan volume logam optimum. Ion Pb   yang 
teretensi selanjutnya dielusi oleh HCl dengan 
konsentrasi optimum dengan berbagai variasi 
volume, 1 mL sampai 8 mL. Dilakukan 
penampungan eluat untuk masing-masing variasi, 
kemudian eluat yang ditampung diukur 
menggunakan alat AAS (Spektrofotometer Serapan 
Atom) Dari hasil pengukuran akan didapat volume 
optimum asam sebagai eluen. 
Kinerja Analitik 
Linieritas 
Larutan Pb dengan variasi konsentrasi: 0,01; 
0,05; 0,1; 0,2; 0,4;0,8 dan 1 mg/L dengan kondisi 
optimum dan prosedur yang sama seperti di atas  
kemudian diukur absorbansinya menggunakan AAS 
(Spektrofotometer Serapan Atom). Dengan 
memplotkan absorbansi – vs – konsentrasi Pb  akan 
diperoleh persamaan garis regresi. 
 
Presisi (Kebolehulangan) 
Pengukuran absorbansi larutan ion logam Pb  
0,1 mg/L dilakukan secara berulang kali (n=7) 
dengan kondisi optimum dengan prosedur yang sama 
seperti diatas. 
 
Batas Deteksi atau LoD 
Dalam penelitian ini LoD ditentukan dengan 
mengukur harga absorbansi dari konsentrasi Pb  
terkecil yang masih dapat ditentukan dan dibedakan 
dari absorbansi yang diberikan oleh blanko dengan 
beberapa kali pengukuran. Limit  deteksi dinyatakan 
sebagai perbandingan absorbansi standar (S) terhadap 
absorbansi blanko (N) atau S/N=3 (LIPI, 2003). 
 
Aplikasi Terhadap Sampel dari Alam 
Pengaruh Matriks 
Untuk menentukan pengaruh matriks terhadap 
penentuan ion logam  Pb  dalam sampel air dari alam, 
dilakukan penentuan % recovery dengan metode 
Spike. Pada metode ini sejumlah tertentu volume 
standar ion logam Pb  dipipet kemudian diencerkan 
dengan sampel air. Perlakuan selanjutnya dilakukan 
dengan kondisi pengukuran optimum dan 
absorbansinya diukur. 
 
Penentuan Konsentrasi Pb pada Sampel Air dari 
Alam 
Konsentrasi ion Pb dalam sampel air dilakukan 
berdasarkan kondisi optimum seperti yang telah 
dilakukan pada prosedur sebelumnya. Sampel air 
diambil dari air Sungai karang mumus dan air sumur 
bor. 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
Kurva Kalibrasi (Sebelum Prakonsentrasi)
 Berdasarkan hasil pengukuran kurva 
kalibrasi untuk ion logam Pb sebelum prakonsentrasi, 
seperti yang dapat dilihat pada gambar dibawah ini, 
diperoleh persamaan garis regresi y = 0.0116x + 
0.0022 dengan R2 = 0.9979. 
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Gambar 1.  Kurva Kalibrasi Standar Ion Logam Pb 
(Sebelum Prakonsentrasi) 
Pembuatan Mikroapsul Ca-alginat-EDTA 
Variasi Konsentrasi CaCl2 
Pengaruh konsentrasi CaCl2 sebagai komponen 
penyusun resin Ca-Alginat termodifikasi EDTA 
untuk mengetahui pengaruhnya terhadap retensi 
mikrokapsul Ca-Alginat termodifikasi EDTA, 
dimana hasilnya adalah sebagai berikut: 
 
 
Gambar 2.  Pengaruh Konsentrasi CaCl2 pada pembuatan 
Ca-alginat-EDTA 
Dari gambar 2 dapat dilihat bahwa retensi ion 
logam Pb meningkat seiring bertambahnya 
konsentrasi CaCl2. Retensi mikrokapsul Ca-Alginat 
EDTA terbesar berada pada konsentrasi 0.5 M 
dengan persen penyerapan sebesar 45.69 %. 
 
Variasi Konsentrasi Alginat 
Pengaruh konsentrasi Na-Alginat sebagai 
komponen penyusun mikrokapsul Ca-Alginat 
termodifikasi EDTA untuk mengetahui pengaruhnya 
terhadap retensi mikrokapsul Ca-Alginat 
termodifikasi EDTA, di mana hasilnya adalah 
sebagai berikut: 
 
 
Gambar 3.  Pengaruh Konsentrasi Alginat  pada 
pembuatan Ca-alginat-EDTA 
Dari gambar 3 dapat dilihat bahwa dengan 
merubah konsentrasi Na-Alginat semakin besarakan 
menurunkan daya retensinya terhadap ion logam Pb. 
Dilihat pada konsentrasi 1.0 % memberikan 
penyerapan tertinggi yaitu 39.65 %, dan semakin 
menurun seiring naiknya konsentrasi Na-Alginat 
pada 2% yaitu penyerapan hanya 14.65 %. 
 
Variasi Konsentrasi EDTA 
Penambahan komponen mikrokapsul berupa 
EDTA (ethylen diamin tetra asetat) sebagai salah satu 
komponen tambahan mikropkapsul termodifikasi 
untuk mengetahui efeknya terhadap daya retensi 
mikrokapsul Ca-Alginat termodifikasi EDTA, 
dimana hasilnya adalah sebagai berikut: 
 
 
Gambar 4.  Pengaruh Massa EDTA  pada pembuatan Ca-
alginat-EDTA 
 
Dari gambar 4 dapat dilihat persen penyerapan 
mikrokapsul pada berat EDTA 0.25 gr berada pada 
26.30 %, pada berat EDTA 0.5 gr penyerapan 
mikrokapsul meningkat menjadi 42.24 % dan 
semakin meninggkat menjadi 43.10 % pada berat 
0.75 gr. Dari hasil di atas dapat diketahui penyerapan 
optimum mikrokapsul Ca-Alginat termodifikasi 
EDTA berada pada berat EDTA 0.75gr dengan 
persen penyerapan 43.10 %.  
 
Penentuan pH Optimum 
Pada penentuan pengaruh pH dilakukan 
dengan menggunakan metode batch atau 
perendaman, yaitu dengan melakukan pengukuran 
konsentrasi ion logam Pb dengan memvariasikan pH 
untuk dapat dilihat pada pH berapakah ion logam Pb 
yang teserap dengan baik. Dimana resin Ca-Alginat-
EDTA 0.1 gram direndam dengan variasi pH 2-8 
selama ± 24 jam untuk mengkondisikan pada pH 
tersebut. Selanjutnya resin Ca-Alginat-EDTA 
direndam ± 24 jam dengan ion logam Pb 2 mg/L 
kemudian  filtrat diukur dengan menggunakan 
Spektrofotometer Serapan Atom. 
Dari gambar 5 dapat dilihat bahwa pada pH 5, 
resin Ca-Alginat-EDTA memberikan hasil 
penyerapan yang paling baik dimana pada pH 
tersebut ion logam Pb yang terserap sebesar 97.84 %. 
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Selanjutnya pH optimum yang diperoleh pada pH 5 
digunakan untuk pekerjaan selanjutnya. 
 
Gambar 5. Pengaruh pH terhadap Ca-alginat-EDTA 
Penentuan Kapasitas Retensi Ca-alginat-EDTA 
 Kapasitas retensi adalah kemampuan resin 
mikrokapsul Ca-alginat termodifikasi EDTA 
meretensi ion logam Pb, semakin banyak ion logam 
Pb yang diserap oleh resin maka semakin besar 
kapasitas retensinya. Pengukuran kapasitas retensi 
dilakukan dengan menggunakan metode batch, yaitu 
dengan merendam 0.1 gr resin Ca-alginat 
termodifikasi EDTA dengan berbagai variasi 
konsentrasi ion logam Pb, dengan konsentrasi mulai 
dari 0.5 mg/L sampai 50 mg/L. Perendaman resin 
dilakukan selama ± 24 jam. 
 
 
Gambar 6. Kapasitas Retensi Ca-alginat-EDTA 
Dari gambar 6 dapat dilihat perolehan 
kapasitas retensi dari resin Ca-Alginat termodifikasi 
EDTA terhadap ion logam Pb dengan menggunakan 
perpotongan garis dari dua kurva, yang mana titik 
temunya merupakan kapasitas retensi dari resin Ca-
alginat termodifikasi EDTA. Dari gambar diatas 
dapat diperoleh dua kurva dengan persamaan garis 
yaitu Y1 = 0.047x + 0.021 dan Y2=0.070x - 0.289. 
Dimana perpotongan dari kedua garis tersebut 
merupakan kapasitas retensi dari Ca-alginat 
termodifikasi EDTA yaitu 0.6546 mg/g (perhitungan 
dapat dilihat pada lampiran). Itu menunjukkan bahwa 
setiap 1 gram resin Ca-alginat termodifikasi EDTA 
dapat meretensi 0.6546 mg ion logam Pb. 
 
Pengaruh Konsentrasi Asam 
Analisis ini dilakukan dengan menggunakan 
metode kolom menggunakan HCl sebagai eluen yang 
akan mengelusi atau melepaskan ion logam yang 
telah terikat pada resin Ca-alginat termodifikasi 
EDTA serta diharapkan tidak merusak resin dalam 
kolom. Pada penelitian kali ini dilakukan variasi 
konsentrasi eluen HCl dengan menggunakan volume 
awal standar Pb 2 mg/L 10 mL dan volume awal 
eluen HCl 10 mL. Selanjutnya hasil elusi diukur 
dengan menggunakan Spektrofotometer Serapan 
Atom (SSA). 
 
 
Gambar 7. Pengaruh konsentrasi eluen HCl 
Dari gambar 7 dapat dilihat semakin tinggi 
konsentrasi eluen HCl yang digunakan untuk 
mengelusi ion logam Pb maka semakin besar ion 
logam Pb yang terelusi. Pada konsentrasi 2 M ion 
logam Pb yang terelusi menurun dan pada 
konsentrasi 3 M  mengalami kenaikan kembali 
namun tidak cukup tinggi seperti pada konsentrasi 
1,5 M. Dari hasil diatas, konsentrasi eluen optimum 
berada pada konsentrasi 1,5 M. 
 
Pengaruh Volume Asam 
Pada tahap analisis kali ini dilakukan untuk 
mengetahui pengaruh jumlah volume eluen HCl, 
dilakukan pengukuran konsentrasi elusi dari ion 
logam Pb dengan memvariasikan volume eluen HCl 
dari 1 mL sampai 8 mL untuk mengelusi ion logam 
Pb dari resin dengan menggunakan konsentrasi 
optimum eluen HCl 1,5 M dan ion logam Pb 2 mg/L 
sebanyak 10 mL. 
 
 
Gambar 8. Pengaruh Volume Asam 
Dari gambar 8 dapat ion logam yang terelusi 
meningkat hingga volume 3 mL kemudian 
konsentrasi Pb yang terelusi menurun seiring 
meningkatnya volume eluen. Dari hasil diatas dapat 
ditentukan volume eluen HCl optimum berada pada 
volume 3 mL. Dan ini menunjukan bahwa tidak 
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begitu perlu untuk menggunakan volume eluen yang 
begitu besar. 
 
Pengaruh Volume Logam 
 Pada tahap penelitian kali ini dilakukan untuk 
mengetahui pengaruh jumlah volume logam, 
dilakukan pengukuran volume logam dengan 
memvariasikan volume ion logam Pb dari 2;4;6;8 dan 
10 mL untuk mengetahui volume logam Pb dari resin 
yang terelusi dengan menggunakan konsentrasi 
optimum eluen HCl 1.5 M dan volume eluen HCl 
sebanyak 3 mL. 
 
 
Gambar 9. Pengaruh Volume Logam 
Pada gambar 9 dapat dilihat Pb yang terelusi 
meningkat sejalan dengan meningkatnya  volume 
logam yang digunakan, namun pada volume 10 mL 
Pb yang terelusi mengalami penurunan. Dari gambar 
diatas dapat ditentukan volume logam Pb optimum 
berada pada volume 8 mL. 
 
Kinerja Analitik 
Presisi (Kebolehulangan) 
Tabel 1. Pengukuran nilai absorbansi kebolehulangan 
terhadap standar ion logam Pb 0.1 mg/L. 
No Absorbansi 
1 0,0593 
2 0,0575 
3 0,0587 
4 0,0573 
5 0,0581 
6 0,0579 
7 0,0585 
Jumlah 0,4073 
Rata-Rata 0,058186 
STDEV 0,000701 
%KV 1.20 
 
Keseksamaan atau presisi adalah ukuran yang 
menunjukkan derajat kesesuaian antara hasil uji 
individual, diukur melalui penyebaran hasil 
individual dari rata-rata jika prosedur diterapkan 
secara berulang pada sampel-sampel yang diambil 
dari campuran yang homogen (Harmita, 2004). 
Dalam penelitian ini dilakukan pengukuran 
konsentrasi ion logam Pb 0.1 mg/L sebanyak 7 kali 
dimana pengukuran ini dilakukan dengan 
menggunakan kondisi optimum. 
Berdasarkan perhitungan (dapat dilihat pada 
lampiran), tingkat kebolehulangan yang dinyatakan 
dengan koefisien variasi (KV) yang diperoleh dari 
hasil pengukuran di atas adalah menunjukkan bahwa 
nilai koefisien variansi diperoleh sebesar 1.20 %. 
Sutau metode dikatakan mempunyai presisi jika nilai 
koefisien variansinya lebih kecil dari ≤ 5 %. 
 
Linearitas (Setelah Prakonsentrasi) 
Linieritas adalah kemampuan metode untuk 
menunjukkan bahwa nilai hasil uji langsung atau 
setelah diolah secara matematika, sebanding dengan 
konsentrasi analit pada batas rentang konsentrasi 
tertentu. Pada penelitian kali ini, dilakukan 
pembuatan kurva kalibrasi dengan melewatkan 
standar ion logam Pb melalui kolom yang berisi 
mikrokapsul Ca-alginat-EDTA dengan berbagai 
variasi konsentrasi dari 0.01 sampai 1 mg/L. Dari 
hasil yang diperoleh di dapatkan persamaan garis 
regresinya y = 0.047x + 0.014 dengan koefisien 
korelasinya R2 = 0.996. Dalam suatu penetapan, 
harga regresi sebaiknya > 0,99 (Miller dan Miller, 
1975). Dapat dilihat bahwa penelitian ini 
menunjukan daerah kerja yang cukup linier dan 
rentang konsentrasi tersebut dapat digunakan sebagai 
daerah kerja pengukuran. Selanjutnya batas deteksi 
dapat dihitung secara statistik melalui garis regresi 
linier dari kurva kalibrasi. 
 
 
Gambar 10.   Kurva Kalibrasi Ion Logam Pb (Setelah 
Prakonsentrasi) 
Limit Deteksi (Sebelum dan Sesudah 
Prakonsentrasi) 
Limit deteksi adalah konsentrasi terkecil yang 
dapat di deteksi oleh suatu metode dengan tingkat 
kepercayaan yang tinggi. Dengan limit deteksi dapat 
ditentukan konsentrasi analit minimum dalam suatu 
sampel pada suatu proses analisa. Limit deteksi 
merupakan parameter pada analisis renik dan 
diartikan sebagai kuantitas terkecil analit dalam 
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sampel yang masih dapat memenuhi kriteria cermat 
dan seksama (Harmita, 2004).  
 
Tabel 2.  Pengukuran nilai absorbansi blanko (Sebelum 
prakonsentrasi) 
No 
Blanko 
Absorbansi 
Blanko 
Absorbansi [Mn] 
0,2 mg/L 
Limit 
Deteksi 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
0,0174 
0.0181 
0.0178 
0.0176 
0.0173 
0.0178 
0.0175 
0.0330 
0.0341 
0.0323 
0.2787
mg/L   
Rata-
rata 
STDEV 
0,00176 
 
0,0002 
0,0331 
 
0,0009 
 
 
Tabel 3.  Pengukuran nilai absorbansi blanko (Setelah 
prakonsentrasi) 
No 
Blanko 
Absorbansi 
Blanko 
Absorbansi [Mn] 
0,2 mg/L  
Limit 
Deteksi 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
0,0170 
0.0176 
0.0173 
0.0174 
0.0175 
0.0171 
0.0173 
0.0188 
0.0191 
0.0194 
0.0469
mg/L   
Rata-
rata 
STDEV 
0,00173 
 
0,0002 
0,0191 
 
0,0003 
 
 
Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan 
untuk prakonsentrasi ion logam Pb dengan 
menggunakan mikrokapsul Ca-alginat-EDTA 
didapatkan limit deteksi sebelum prakonsentrasi 
sebesar 0.2787mg/L (perhitungan dapat dilihat pada 
lampiran). Sedangkan nilai limit deteksi sesudah 
prakonsentrasi adalah 0.0469 mg/L. 
 
Perolehan Kembali (% Recovery) dari Sampel Alam 
Perolehan kembali (% recovery) menunjukkan 
tingkat keakurasian dari metode yang digunakan. 
Perolehan kembali dilakukan dengan 
membandingkan nilai konsentrasi analit yang terukur 
dengan konsentrasi analit yang terhitung, yaitu 
melakukan analisis spike sampel (sampel buatan) 
yang telah diketahui konsentrasinya. Akuarsi metode 
dikatakan baik, jika didapatkan % recovery antara 
95-105 % karena nilai pelencengan yang 
diperbolehkan sekitar + 5 % (Sumardi, 1993). 
berapa persen analit yang ditambahkan tadi dapat 
ditemukan. 
 
 
 
Tabel 4.  Pengukuran metode spike terhadap sampel air 
sumur 
No 
Sampel 
Alam 
[Pb] 
Sampel 
(mg/L) 
[Pb] 
Standar 
(mg/L) 
[Pb] 
Terukur 
(mg/L) 
% R 
1 
 
2 
Air 
Sungai 
Air 
Sumur 
0.2092 
 
0.4497 
0.05 
 
0.05 
0,1610 
 
0.4121 
99.10 % 
 
97.32 % 
 
Dalam penelitian ini untuk melihat pengaruh 
dari matriks pada pengukuran maka dilakukan 
pengukuran perolehan kembali menggunakan metode 
spike. Dari hasil penelitian diperoleh hasil perolehan 
kembali dari sampel air sungai karang mumus 
sebesar 99.10 % dan air Sumur Bor sebesar 97.33 %. 
Hasil tersebut menunjukkan bahwa metode yang 
dilakukan memiliki tingkat akurasi yang baik untuk 
analisis Ion Logam Pb. 
 
KESIMPULAN 
 
Dari Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat 
diambil beberapa kesimpulan sebagai berikut : 
1. EDTA dapat membentuk mikrokapsul Ca-
Alginat-EDTA dengan mereaksikan dengan 
larutan Na-Alginat dengan EDTA dalam larutan 
CaCl2 dan menghasilkan penyerapan yang cukup 
baik. terbukti dari tampilan fisik resin yang 
berwarna putih yang mengikat EDTA di 
dalamnya yang menandakan bisa tercampur 
dengan baik. 
2. Karakterisasi retensi mikrokapsul Ca-alginat-
EDTA terhadap ion logam Pb, menunjukkan 
bahwa ion logam Pb dapat teretensi secara 
optimum pada kondisi pH 5, konsentrasi eluen 
HCl 1.5 M, volume ion logam Pb 8 mL, volume 
eluen HCl 5 mL, kapasitas retensi 0.6546 mg/g. 
3. Mikrokapsul Ca-Alginat-EDTA pada metode 
prakonsentrasi memberikan nilai perolehan 
kelmbali (% recovery) cukup baik yaitu 99,10% 
dan 97.32% . dimana metode spike yang 
dilakukan untuk matriks sampel air sungai karang 
mumus dan sumur bor tidak mengganggu hasil 
pengukuran. 
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